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Title: 

Polyester fibres with reduced tendency to pilling formation and method for 

producing them 

Abstract: 

A new polyester fiber comprises: (i) fiber forming polymer containing at least 90 mol.% 
polyethylene terephthalate; (ii) a diol from (di)ethylene and triethylene glycol; (iii) 0.003 - 

1 .0 wt.% finely dispersed silicon dioxide or silicic acid particles; (iv) 0.003 - 2.0 wt.% 
silicon oil; and (v) optionally conventional additives. The diol is in an amount to give the 
polyester fiber a relative viscosity of 1.37 - 1.58 in 1 % cresol. An Independent claim is 
also included for the preparation of the fiber by mixing, melting and spinning the 

components. 
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(54) Polyesterfasern mit verminderter Pillingneigung sowie Verfahren zu ihrer Herstellung 

(57) Die vorliegende Erfindung betrifft pillingresi- 
stente Oder pillarme Polyesterfasern, die einen Poly- 
ester als fadenbildendes Polymer enthalten, das aus 
mindestens 90 Mol.-% Polyethylenterephtalat-Einhe'rten 
besteht, sowie ein aliphatisches oder alicyclisches Diol 
in einer Menge, urn den Polyester auf eine relative Vis- 
kositat im Berelch von 1,37 - 1,58 (gemessen 1%-ig in 
m-Kresol) abzubauen, 0,003 bis 1,0 Gew.-% in dem 
Polyestermaterial fein verteilte Siliciumdioxid- Oder Kie- 
selsaure-Teilchen, bezogen auf das fadenbildende 
Polymere, und 0,003 bis 2,0 Gew.-% Silicondl, bezogen 
auf das fadenbildende Polymere, wobei im Fall von im 
Silicondl vorhandenen reaktiven Gruppen diese minde- 
stens teilweise chemisch an die Polyester-Makromole- 
kOle gebunden sind. 
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Beschreibung 

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft sogenannte pillingresistente oder plllarme Polyesterfasern, insbesondere 
hoehpiilarme Typen mit stark verminderter Pillingneigung. Die Erfindung betrifft weiterhin ein Verfahren zur Herstellung 

s der vorgenannten Polyesterstapelfasern mit verminderter Pillingneigung. 

[0002] Zur Charakterisierung des Pilling-Verhaltens von Fasern wird ubiicherweise die Knickscheuerbestandigkeit 
im sogenannten Drahtscheuertest bestimmt. Dabei werden einzelne Fasern unter definierter Spannung so lange uber 
einen dunnen Draht hin- und herbewegt, d.h. gescheuert, bis sie brechen. Da der Drahtdurchmesser in der Gr6Benord- 
nung eines Faserdurchmessers liegt (20 - 40 urn), resultiert eine starke Biegebeanspruchung kombiniert mit einer 

w Schleifwirkung (siehe auch "Textile Prufungen" von Stefan Kleinheinz, Juni-1991, 4. Ausgabe, Akzo Division Faser. 
Wuppertal; US-A-5,858,529, Spalte 3, Zeilen 54 bis 65). Herkommliche Polyethylenterephthalat- Fasern, die nicht pillin- 
gresistent sind, weisen gewohnlich Drahtscheuertouren von 3000 bis 5000 auf, wahrerid pillarme Fasern Werte von 
<2000 erreichen. 

[0003] Polyesterfasern sind fur die Herstellung von KleidungsstOcken, wie z.B. AnzOgen, Hemden oder Pullovern 
15 vorteilhaft, da sie sich durch ausgezeichnete Trageeigenschaften, Dimensionsstabilitat, Knittererhoiung und Bugelfrei- 
heit auszeichnen. 

[0004] Die hohe Festigkeit und gute Scheuerbestandigkeit der aus diesen Fasern hergestellten Textilien fuhrt 
jedoch dazu, daB die Kleidungsstucke wahrend des Gebrauchs zur Biidung von Puis neigen. Bei Textilien wird unter 
dem Begriff Pilling die Biidung kleiner Faserballen verstanden, d.h. von Kn6tchen oder Pills an der Oberflache des Klei- 
20 dungsstucks. Sie entstehen dadurch, daB aus der Oberflache des Kleidungsstucks herausstehende Faserenden oder 
lose Faserteile sich verknaueln, und aufgrund der hohen Festigkeit der Fasern nicht abfallen und an der Oberflache haf- 
ten bleiben. Dadurch wird das Aussehen der Kleidungsstucke stark beeintrachtigt und die Gebrauchsfahigkeit wesent- 
lich eingeschrankt (siehe auch DE-A-27 13 508). 

[0005] Es besteht daher ein Bedarf, die bei der Herstellung von KleidungsstOcken eingesetzten Polyesterstapelfa- 
25 sern so zu modifizieren, daB sie nur noch eine geringe Pilling-Neigung aufweisen bzw. das Pilling fast ganz vermieden 
wird. 

[0006] Urn das Pilling bzw. die Pilling-Neigung zu beseitigen oder zu vermindern, wurden zahlreiche Verfahren vor- 
geschiagen. 

[0007] Eine bekannte Methode 1st, einen Polyester mit niedrigem Molekulargewicht, d.h. niedriger Losungsviskosi- 

30 tat (relative Viskositat) zu verspinnen. Die Verwendung von Glykol als Zusatz im Spinnextruder wird beispielsweise in 
der US-4,359,557 beschrieben. Durch die Reduzierung der Festigkeit wird die Scheuer- und Biegebestandigkeit und 
damit die Lebensdauer der Pills deutlich herabgesetzt. Der Zusammenhang zwischen dem Zahlenmittel des Moleku- 
largewichts eines Polyesters und der Knickscheuerbestandigkeit der Fasern 1st annahernd linear (Melliand Textilber. 
1970, S. 181; Chemiefasern + Text. Anwendungstechnik. Text.-lnd. 23 (1973), S. 811). Der in der Praxis mit dieser 

35 Methode erzielbare Effekt der Reduktion der Pilling-Neigung durch eine Verringerung des Molekulargewichts 1st aber 
nur begrenzt nutzbar. Urn piltfreie Polyester-Fasern zu erhalten, muBte die Schmelzviskositat so stark abgesenkt wer- 
den, daB ein Schmelzspinnen von Faden nicht mehr mSglich ist (vgl. Textilpraxis International, April 1984, Seite 374). 
Daher kann diese oben beschriebene MaBnahme nicht zu pillfreien Textilien aus Polyesterfasern fuhren. Eine Aufgabe 
der Erfindung bestand somit darin, Additive zu finden, welche die Pilling-Neigung reduzieren, ohne die Schmelzvisko- 

40 sitat des Polyesters zu stark herabzusetzen. 

[0008] Ein weiterer bekannter Weg zur Herstellung pillarmer Polyesterfasern ist das Einkondensieren von Verzwei- 
gungskomponenten. Der Polyester wird dabei mit mehrwertigen Carbonsauren oder Alkoholen, wie z.B. Trimethy|olpro- 
pan (Textilpraxis International 1993, S.29; DE-OS-2 046 121), Pentaerythrit (Canad. Pat. Nr. 901716) oder anderen 
Verzweigungsmitteln modifiziert. Durch diese chemische Modifizierung kann unter Beibehaltung einer durch ein groBes 

45 Gewichtsmittel des Molekulargewichts bedingten hohen Schmelzviskositat die Lange der Makromolekule reduziert 
werden, was eine Verringerung der Scheuer- und Biegebestandigkeit der Fasern und damit eine Reduktion der Pilling- 
neigung zur Folge hat. Der Einsatz von Verzweigungsmitteln wird in einer Reihe von Patentschriften beschrieben, wie 
beispielsweise in der FR-A-1 603 030. Bei diesen Verfahren gibt es jedoch erhebliche Probleme hinsichtlich der Spinn- 
sicherheit, die sich unter anderem in kurzen Dusenstandzeiten aussern. Weiterhin treten Probleme mit ungentigender 

so Spinnsauberkeit auf, die sich bei der Weiterverarbeitung im Konverterzug stbrend auswirken. Die Herstellung pillarmer 
Fasern mit feinen Titern im Bereich < 3 dtex war daher aus den beschriebenen Griinden mit den genannten chemisch 
modifizierten Polyestern bislang nur unter groBten Schwierigkeiten moglich. 

[0009] Eine weitere bekannte Moglichkeit besteht darin, in die Polymerkette der Polyester spezielle chemische Bin- 
dungen, meist -Si-O- (im fotgenden SiO-Bindungen genannt), einzubauen, die bis zum Verspinnen bestandig sind und 
55 erst bei der spateren Behandlung in Gegenwart von Wasser oder Wasserdampf hydrolysiert werden. Diese Vorgehens- 
weise ermoglicht es, Polyester mit einer fur das Schmelzspinnen erforderlichen und gut weiterverarbeitbaren Schmelz- 
viskositat herzustellen, wobei die Reduktion des Molekulargewichts mit der resultierenden Reduktion der Pilling- 
Neigung erst nach dem Aussprnnen durch Hydrolyse erfolgt. In einer Reihe von Patenten wird das Einkondensieren 
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von zwei- und/oder mehrwertigen Si-haltigen Additiven wahrend der Polyester-He rstellung besehrieben, wobei als 
Modifikatoren Silicium-organische Verbindungen, wie beispielsweise Tetraethylsilikat Oder Ester der Silantriolphosphor- 
saure eingesetzt werden. 

[0010] Die US-A-3,335,21 1 bescbreibt die Herstellung von Polyester-Stapelfasern mit verbesserter Pillingresi- 
5 stenz, wobei man von wasserf reiem Polyethylenterephthalat mit einer Schmelzviskositat von 1 00 - 600 Pas (bei 275°C) 
ausgeht, welches 0,10 bis 0,75 g Si-Atome je Mol Glykol enthalt. Silikatester, wie beispielsweise Tetraethylsilikat, die in 
Glykol gelost sind, werden in die polymeren Kette einkondensiert. Die EP-A-0 262 824 empfiehlt ebenfalls die Modifi- 
kation von Polyesterfasern mit Hilfe von Tetraethylsilikat mit anschlieBender Behandlung in Gegenwart von Wasser. 
[0011 J Die DE-A-17 20 647 empfiehlt ebenfalls Ester und/oder Salze von Verbindungen wie Silantrioiethanphos- 
w phonsaure und insbesondere von Trimethoxysilanethanphosphonsaurediethylester in die Polyesterkette einzukonden- 
sieren. 

[0012J Die DE-A-27 13 508 und DE-A-24 53 231 empfehlen, 0,008 bis 2 Gew.-% Diphenylsilandiol, bezogen auf 

Dimethylterephthalat, als Cokomponente in das Polyethylenterephthalat einzukondensieren. 

[0013] In der DE-A-41 1 1 066 wird ein Verfahren zur Herstellung von mit SiO- Gruppen modifiziertem Polyethylen- 

15 terephthalat nach dem kontinuierlichen Direktveresterungsverfahren ausgehend von Terephthalsaure besehrieben. 
Hierbei wird Methoxyethyl- oder Propylsilikat in einer solchen Menge zugesetzt, daB im Polymer 300 bis 700 ppm Sili- 
ciumgehalt resultiert. Dies geschieht kontinuierlich wahrend der Polykondensation durch Einbringen von Methoxyethyl- 
siiikat oder Propylsilikat zu einem Zeitpunkt, zu dem das Prapolymer ein Gewichtsmittel des Molekulargewichts 
zwischen 9000 und 16000 g/mol und einen Polydispersitatsindex zwischen 1,5 und 2 besitzt, und zu dem es sich bei 

20 einer Temperatur zwischen 260 und 290°C und unter einem Druck zwischen 1,5 und 2,5 bar befindet. Die Dauer der 
Reaktion zwischen Silikat und Prapolymer betragt mindestens 5 min. 

[0014] Handelsubliche pillfreie Fasern werden nach dem beschriebenen Verfahren der Einkondensation hydrolyse- 
empfindlicher Silicium-Verbindungen wahrend der Polykondensation hergestellt. Aufgrund der Hydro lyseempfindlich- 
keit wurde in der Praxis bislang unter den kontinuierlichen Verfahren fast ausschliesslich das Umesterungsverfahren 

25 ausgehend von Dimethylterephthalat eingesetzt, wahrend die Verwendung des heute weiter verbreiteten Direktvereste- 
rungsverfahrens zu dem beschriebenen Zweck aufgrund des bei der Veresterung entstehenden Wassers extrem 
schwierig ist. Das Herstellungsverfahren ist bei seiner DurchfOhrung noch mit weiteren Problemen behaftet. Urn ein 
bestimmtes Niveau der Schmelzviskositat des Polyesters und in der fertigen Faser eine urn einen bestimmten Betrag 
verminderte relative Endviskositat zu erhalten, muss der Polyester auf einen definierten Polymerisationsgrad vor dem 

30 Verspinnen eingestellt und gleichzeltig eine definierte Anzahl hydrolyseempfindlicher SiO-Bindungen in den Polyester 
eingebaut werden. Die Anzahl einkondensierter SiO-Bindungen bezogen auf die Anzahl der MakromolekOle bestimmt 
den Abbau der relativen Viskositat nach dem Verspinnen. Dies erfordert eine sehrexakte FOhrung der Prozessparame- 
ter und eine genaue Kontrolle der zugesetzten Modifikatormenge wahrend der Polyesterherstellung. Zudem muss der 
Polyester vor dem Verspinnen absolut wasserf rei gehalten werden. Die SiO-Bindungen enthaltenden Polyester kannen 

35 daher haufig nur im Direktspinnverfahren (d.h. ohne Zwischengranulierung) verarbeitet werden, oder es muss ein 
zusatzlicher spezifischer Arbeitsschritt angewendet werden. 

[0015] Ein alternativer Weg wird in der US 5 B58 529 dargelegt. Dort wird eine Polyesterfaser mit hoher Pilling- 
Resistenz wird besehrieben, bei der ein Polyester mit 1-7 Gew.% eines speziellen Polyalkylenglykol-Blockcopolymers 
mit hydrophobem Polyoxypropylen-Kern und am Kern haftenden Polyoxyethylen-Gruppen chemisch modifiziert ist. Das 
40 Verfahren zur Herstellung der Stapelfasern ist die Mischung des normalen Polyesters mit dem Blockcopotymeren vor 
dem Ausspinnen. 

[0016] Nachteilig bei all den oben beschriebenen Verfahren ist, daB sie entweder eine spezielle Modifizierung des 

Polyesters oder spezielle Nachbehandlungsverfahren der Faser bzw. des Gewebes erfordern. 

[0017] Die oben beschriebene chemische Modifizierung der Polyester mit beispielsweise Trimethylolpropan, Pen- 

45 taerythrit, Ethylenoxid-Propylenoxid-Blockcopolymeren oder der Einbau von SiO-Bindungen in die Polymerkette haben 
den zusatzlichen Nachteil, da(3 die chemischen Modifikationsmittel wahrend oder vor der Polyesterkondensation zuge- 
setzt werden mQssen. Die Reaktoren werden dadurch mit den Modifikatoren verunreinigt. Daher kann die Produktions- 
anlage nicht ohne we'rteres zur Herstellung anderer Polyester-Typen genutzt werden. Fur kontinuierliche 
Polykondensatioons-Grossanlagen, wie sie heute fQr die Polyester- Herstellung ublich sind (bis zu 600 t/d), ist eine sol- 

so che Betriebsweise nicht wirtschaftlich, weil bei einer Umstellung der Rezeptur jeweils zu viel nicht brauchbares Uber- 
gangsmaterial anfallt. 

[0018] Eine Moglichkeit zur Beeinflussung des Pilling- Verhaltens von Polyester ohne chemische Modifizierung 
wahrend des Polymerisationsprozesses ist der Zusatz von Additiven vor bzw. im Spinnprozess. So k6nnen Siliconfile, 
z.B. Polydimethyl- oder Polymethylphenylsiloxane, als Additive zum Polymer im Spinnprozess eingesetzt werden (siehe 
55 Textilpraxis International, April 1984, Seiten 374, 375). In der genannten Publikation wurden die Polysiloxane (Viskosi- 
tatsbereich 100 bis 500 mPas, bei 20°C) in einer Menge von 0,1 - 2 Gew.-% in den Einzugstrichter eines Aufschmelz- 
Extruders zu handelsublichem mattierten Polyestergranulat dosiert, und diese Mischung wurde bei Dusentemperatu- 
ren von 290 bis 295°C extrudiert und versponnen. Es wurde eine deutliche Erniedrigung der Knickscheuerbestandig- 
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keit beobachtet. Als Ursache hierfur wird angegeben, dass die modifizlerte PES-Einzelfaser durch die 
Kniekscheuerbeanspruchung in einzelne Fibrillen aufspleisst, Diese Aufspleissung fuhrt zu einem verf ruhten Bruch der 
Einzelfibrillen. Da Siliconole als Inertstoffe in der Polyester-Matrix eingelagert sind, Sndern sich die textilmechanischen 
Eigenschaften nur unwesentiich. Die ReiBdehnung, die ReiBfestigkeit und der Anfangsmodul dieser Fasern blieben 
nahezu unbeeinfluBt. Messungen an Polyester/Polysiloxan-Mischungen (mit bis zu 1,8 Gew.-% Polysiloxan) zeigten im 
Vergleich zu reinen Polyesterschmelzen eine Erniedrigung von weniger als < 5% in der Schmelzviskositat. 
[0019] In der DD 104 089 wird beschrieben, dass die Zugabe von Siliconharzen (Methyl-Phenyl-Polysiloxane) mit 
Molmassen < 4000 g/mol zu einer Erhfihung der Schmelzviskositat fuhrt, was das stflrungsf reie Verspinnen von nieder- 
molekularem Polyester erlauben soil und dadurch die Hersteilung pillarmer Polyesterfasern auf einem DST-Niveau von 
ca. 900 ermoglicht. In der DD 104 089 werden Silikonharze mit mehreren veresterungsfahigen OH-Gruppen in der 
Polykondensation zugesetzt, was zur Ausbildung von verzweigten Strukturen.und damit zu einer Erhbhung des 
Gewichtsmittels des Molekulargewichts der MakromolekOle fuhrt. Der in DD 104 089 beschriebene Effekt der Reduk- 
tion der Piiling-Neigung 1st somit auf die bereits oben beschriebenen Effekte bei der Einfuhrung verzweigter Mod'rfikati- 
onsmittel zurGckzufQhren. 

[0020] Polysiloxane ohne veresterungsfahige OH-Gruppen weisen den erheblichen Nachteil auf, dass sie als rein 
inerte Zusatzstoffe im Laufe der Weiterverarbeitung an die Faseroberflache migrieren konnen und sich beispielsweise 
beim Farbeprozess stdrend auswirken. Zudem kann ein Auswaschen des Additivs und damit ein Verlust des Antipillig- 
Effekts nicht verhindert werden. Verzweigungen durch die Verwendung polyfunktioneller Silicondle (d.h. mit mehr als 2 
veresterungsfahigen OH-Gruppen) wirken sich nachteilig aus, da Verzweiger, wie oben beschrieben, zu Problemen 
bezuglich der Spinnsicherheit und der Spinnsauberkeit fuhren. 

[0021 ] Ein weiteres allgemein bekanntes Additiv f Or Polyester ist Siliciumdioxid, das jedoch noch nicht als Mittel zur 
Reduktion der Piliingneigung ohne weitere MaBnahmen beschrieben wurde. Synthetisches Si0 2 -Pulver wird in der 
Praxis gewohnlich zur Thixotropieriung, als Dispergiermittel, Verdickungsmittel (Erhdhung der Schmelzviskositat) und 
Antiblockmittel (bei Folien) eingesetzt. 

[0022] GemaB der DE-A-29 09 188 konnen Siliciumdioxid- bzw. kolloidale Kieselsaure-Teilchen mit einem Durch- 
messer von 1 bis 100 nm in Polyester eingearbeitet werden, urn auch Unebenheiten der gesponnenen Polyesterfaser 
zu beheben. 

[0023] GemaB der JP-A-55 1 12-313 kann Siliciumdioxid (Silica; TeilchengrdBe <80 nm) in Mengen von 0,5 bis 1 0 
Gew.-% eingesetzt werden, wodurch die Piliingneigung von speziellen Co-Polyesterfasern, in denen 0.1 - 10% der 
Esterbindungen Phosphorsaureester sind, reduziert wird. Bei diesem speziellen Verfahren ist jedoch eine Nachbe- 
handlung der Polyesterfaser mit heissem Wasser, Dampf und/oder einem Losungsmittel erforderlich. 
[0024] In den Patenten DE 1 237 727 und DD 1 04 089 wird die Verwendung von kolloidalem Siliciumdioxid in Form 
einer Suspension als Zusatz in der Polykondensation beschrieben. Bei vdlligem Ausschluss von Feuchtigkeit bis zu 
dem Verspinnen ist als Resultat eine Schmelzviskositatserhdhung beschrieben. Auch hier ist analog zu den oben 
beschriebenen Verfahren der chemischen Modifizierung mit dem Einbau hydrolytisch spaltbarer SiO-Bindungen im 
Polyester eine Nachbehandlung der Polyesterfaser mit heissem Wasser, Dampf und/oder einem Losungsmittel gemaB 
Beschreibung notwendig. 

[0025] In keinem bislang beschriebenen Verfahren wird Si0 2 -Pulver ohne Ausschluss von Feuchtigkeit direkt der 
Polyester-Schmelze oder alternate dem Polyester-Granulat zugesetzt, urn dadurch pillarme Polyesterfasern zu erhal- 
ten. Die Verwendung von Si0 2 -Pulver in reiner Form zur Modifizierung von Standard-Polyester mit dem Ziel der Herab- 
setzung der Piiling-Neigung wird erstmals in der vorliegenden Erfindung beschrteben. Der in DE-A-4041042 
beschriebene Einsatz von Si0 2 des Typs Aerosii® diente ausschlieBlich dem Zweck der Erhohung der Spinngeschwin- 
digkeit beim POY- Spinnen. 

[0026] Aufgabe der Erfindung ist, ein wirtschaftliches Verfahren zur Hersteilung von pillarmen bzw. pillfreien Poly- 
esterfasern zu finden, wobei insbesondere handelsiibliche Standard-Polyester, besonders solche auf der Basis von 
Terephthalsaure und Ethylenglykol, durch Zusatz geringer Mengen von geeigneten Addttiven wahrend des Spinnpro- 
zesses in vorteilhafter Weise so zu modifizieren sind, daB die daraus ersponnenen Polyesterfasern weitestgehend pill- 
frei sind. Der Herstellungsprozess der Faser soli dabei nur unwesentiich vom ublichen Verfahren abweichen, d.h. 
solche Fasern sollen problemlos mit der ublicherweise vorhandenen Maschinenausstattung eines Faserherstellers pro- 
duziert werden kdnnen. 

[0027] Die Aufgabe wird erfindungsgemass gelost durch Bereitstellung pillingresistenter oder pillarmer Polyester- 
fasern, insbesondere Fasern hochpillarmen Typs (mit stark verminderter Piiling-Neigung) gemaB Patentanspruch 1 
sowie deren Hersteilung gemaB Patentanspruch 14. Die erfindungsgemaBen Polyesterfasern mit verminderter Piiling- 
Neigung weisen die'in Patentanspruch 1 definierte Zusammensetzung auf. Wesentlich dabei ist, daB durch den Einsatz 
von drei Modifikatoren in Kombination in unerwartet deutlicher Weise die Resistenz gegen Pilling verbessert werden 
kann. 

[0028] Die drei erfindungsgemass mit dem Standard-Polyester zusammen einzusetzenden Additive sind: 
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1. ein Diol, aus der Gruppe Ethylenglykol, Diethylenglykol und Tri ethyl englyko1 p 

2. Siliconol, und 

3. Siliciumdioxid- Oder Kieselsaure-Pulver. 

5 [0029] Als VergleichsmaBstab fQr eine Antipillingfaser ist die Faser Trevira®350 anzusehen. Das Qualitatsniveau 
der Faser Trevira®350 bezQglich der Resistenz gegen Pilling, welches bei DST-Werten von unter 700 liegt, konnte erst- 
mals in vorteilhafter und wirtschaftlicher Weise allein durch den Zusatz von Additiven zu Standard- Polyester erreicht 
werden. Dies deutet auf unterschiedliche Wirkungsmechanismen der Additive Siliconol und Si0 2 hin, die daher einen 
synergistischen Effekt erzielen. Auf diese Weise wurde erfindungsgemaB sowohl bei einem Titer von 2,4 dtex als auch 

w mit dem feineren Titer 1 ,7 dtex ein hochpillarmes DST-Niveau erreicht, wie die Tabelle 1 zeigt (Beispiele 1 6 und 18 aus 
der spater folgenden Tabelle 5): 



Tabelle 1 



Faserfeinheit (Titer) 


2,35 dtex 


1,69 dtex 


Festigkeit 


2,92 cN/dtex 


2,90 cN/dtex 


Dehnung 


52% 


48% 


DST 


618 


696 



[0030] Durch umfangreiche Spinnversuche konnte gezeigt werden, daB der Zusatz der oben genannten Additive 1 . 
bis 3. zu handelsublichem Standard-Polyester weder fur sich allein, noch bei einer Kombination von 1 . mit 2. Oder 1 . mit 
3. zu hochpillarmen Polyesterfasern mit DST < 700 f uhrt. Bei diesen im Stand der Technik nicht vorbeschriebenen Addi- 

25 tiv-Kombinationen kann mit okonomisch und von der Spinnsicherheit her vertretbaren Additiv-Mengen nur eine Vermin- 
derung der Pillingneigung der Polyester-Fasern bis auf ein DST-Niveau von etwa 1000 erreicht werden. 
[0031] Mit Ethylenglykol als alleinigem Additiv ist eine Verbesserung der Pilling-Resistenz bis auf DST-Werte von 
maximal 1200 moglich, wobei man die Grenze der Spinnbarkeit erreicht. Der DST-Wert hangt von der eingebrachten 
Ethylenglykol (EG)-Menge annahernd linear ab (Fig. 1 ). 

30 [0032] Es sind eine Reihe von Siliconfilen bekannt, die vor allem als Gleit- und Schmiermittel Einsatz finden. Ubli- 
che Silicon6le sind z.B. Polydialkylsiloxane, Polydiarylsiloxane und Polyalkylarylsiloxane. In dervorliegenden Erfindung 
wird von diesen Siliconolen bevorzugt Polydimethylsiloxan verwendet, z.B. Baysilon®M1000. Bevorzugt sind we'rterSili- 
condle mit endstandigen veresterungsfahigen Hydroxylgruppen, darunter besonders bevorzugt Polydimethylsiloxane 
mit endstandigen veresterungsfahigen OH-Gruppen. 

35 [0033] In der vorliegenden Erfindung wird, urn Vernetzungen auszuschliessen, als bevorzugte Variante Siliconol, 
bevorzugt Poiydimethysiloxan, mit zwei veresterungsfahigen OH-Gruppen, besonders bevorzugt mit zwei endstandi- 
gen OH-Gruppen eingesetzt. Ein SiliconSI dieses Typs ist Struktol®Polydis3999, ein dihydroxyterminiertes Polydime- 
thylsiloxan von Schill & Seilacher, Hamburg. Die in Fig. 2 gezeigten Beispiele legen den gesteigerten Effekt dieses 
Silicondls auf die Pillingresistenz der Polyesterfaser im Vergleich zur Verwendung eines Polydimethysiloxans ohne OH- 

40 Gruppen dar. Durch den Zusatz des Siliconols des Typs Struktol® wurde zudem gegentiber anderen Silicondltypen 
eine Verbesserung der Spinnsicherheit und der Spinnsauberkeit erreicht. Weiterhin wurde festgestellt, dass bei der 
Verwendung von Siliconolen allein Oder zusammen mit Glykol als Zusatz zu dem Polyester, die Wirkung auf die Pilling- 
Neigung und den DST-Wert mit zunehmender Siliconfil-Menge drastisch abnimmt (Fig. 2). 

[0034] Mit Siliconol des erfindungsgemass besonders bevorzugten Typs, z.B. Struktol®, konnen bei gleichzeitigem 
45 Abbau des Polyesters mit Ethylenglykol Drahtscheuertouren (DST-Werte) im Bereich von 1000 erreicht werden (vgl. 
Fig. 2). Dieses nur durch grosse Additiv-Mengen erreichbare Niveau geniigt noch nicht den Anforderungen einer hoch- 
pillarmen Faser. Selbst bei den hochsten in Fig. 2 realisierten Zugabe-Mengen von Struktol® zusammen mit 0,1 Gew.- 
% Ethylenglykol erzielt man DST-Werte von nicht unter ca. 900. 

[0035] Analog zu der Korrelation zwischen dem DST-Wert und der zugesetzten Menge Siliconol wurde auch bei der 
so Verwendung von Si0 2 als Zusatz beobachtet, daB die Wirkung auf die DST-Werte mit zunehmender eingesetzter 
Menge deutlich abflacht und sich durch hohere Konzentrationen nicht weiter verstarken lasst. Selbst mit Ethylenglykol 
zusammen erreicht man mit der hochsten in Fig. 3 realisierten Si02-Menge ein Niveau der DST-Werte nicht unter ca. 
1 000. Dieses nur durch grosse Si0 2 -Mengen erreichbare Niveau genugt noch nicht den Anforderungen einer hochpil- 
larmen Faser. Die Verwendung grosser Mengen an Si0 2 weist den Nachteil auf, dass es schwer ist, grosse Mengen in 
55 der notigen feinverteilten Form in den Polyester einzuarbeiten. Dies kann zu einem erhdhten Druckaufbau an der 
Spinnduse und damit zu niedrigen Diisenstandzeiten bzw. zu Problemen mit Spinndusenverstopfungen fOhren. Es ist 
daher erfindungsgemass bevorzugt, die Si0 2 -Menge unter 1 Gew.-%, bevorzugt im Bereich zwischen 0,05 und 0,3 
Gew.-%, zu halten, und fur eine sehr gute Einarbe'rtung des Si0 2 -Pulvers in den Polyester durch entsprechende Misch- 
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elemente zu sorgen. 

[0036] Es konnte also festgesteklt werden, daB die Korrelation des DST-Werts mit dem Si0 2 -Gehalt bzw. dem Sili- 
conolgehalt bei jeweils alleiniger Dosierung zum Polyester und auch bei gleichzeltiger Zugabe von Glykol nicht linear 
ist Bei den Additivkombinationen EG und Si0 2 sowie EG und Siliconol wurde jeweils der gleiche prinzipielle Zusam- 
menhang zwischen der eingesetzten Menge und der Auswirkung auf den DST-Wert beobachtet. Ab einem bestimmten 
Gehalt der Additive in der Faser ist ihre Wirkung auf den DST-Wert bei weiterer Erhohung sehr gering (Fig. 2 und 3). 
Das Erreichen eines DST-Niveaus mit Werten unter 1000 ist nur mit groBen Mengen an Si0 2 (und EG) bzw. Siliconol 
(und EG) mdglich, was im ersten Fall zu einer Verschlechterung der Spinneigenschaften und der Weiterverarbeitung 
sowie in beiden Fallen zu einer unverhaltnismaBigen Verteuerung des Produktes fuhren wurde. 
[0037] Die oben genannte Aufgabe wird weiterhin durch das erfindungsgemaBe Verfahren zur Herstellung dieser 
Polyesterfasern mit verminderter Pillingneigung gemaB Patentanspruch 14 gelOst Die Erfindung betrifft daher auch ein 
Verfahren, bei dem der zur Herstellung von normalen textilen Fasern gewohnlich verwendete Homo- oder Copolyester 
durch geeignetes Einfuhren von Modifikatoren in die Polyesterschmelze oder geeignetes Aufbringen der Additive auf 
das trockene Granulat vor dem Aufschmelzen in einem Extruder, so modifiziert wird, daB eine pillarme bzw. pillfreie 
Polyesterfaser resuttiert. Fur ein solches Verfahren wurde auch der Begriff "Late Addition Technology" eingefuhrt (vgl. 

US-A-5,858,529). uju 
[0038] Zum 1 . Additiv: Die erfindungsgemaBen Polyesterfasern weisen typischerweise eine relative Viskositat von 
1 37 bis 1 58, bevorzugt von 1 ,40 bis 1 ,55, besonders bevorzugt von 1 ,42 bis 1 ,48 (1 %ig in m-Kresol) auf. Aus GrOnden 
der besseren Spinnperformance geht man erfindungsgemaB von hSher molekularem Polyester, beispielsweise mit 
einer relativen Viskositat RV = 1 ,65, aus, der durch Zugabe eines Diols wie Ethylenglykol, Diethylenglykol oder Triethy- 
lenglykol, auf die gewQnschte relative Viskositat der Faser abgebaut wird. Dabei wird eine entsprechende, fOr den 
jeweiligen Abbau des Polyesters benotigte Menge des aliphatischen oder alicyclischen Diols eingesetzt Bei Ethylen- 
glykol liegen die eingesetzten Mengen je nach Ausgangsviskositat des Polyesters gewdhnlich im Bereich zwischen 
0 03 und 0,28 Gew.-%. Das Diol wird beim Einsatz von Granulat in der Extrudereinzugszone bzw. beim Direktsplnnen 
in die Schmelzeleitung zudosiert. In einer besonders bevorzugten Ausfuhrungsform der Erfindung wird als Diol Ethy- 
lenglykol (EG) verwendet. 

[0039] ErfindungsgemaB werden dem Polyester zusStzlich zu dem eingesetzten Diol folgende, als 2. und 3. Additiv 
genannte Komponenten zudosiert: 

[0040] Zum 2. Additiv: Zugabe von 0,003 bis 2,0 Gew.-%, bevorzugt 0,05 bis 0,5 Gew.%, eines Siliconbls bezogen 
auf die Masse des eingesetzten Polyesters. Ein handelsiibliches Siliconbl ohne veresterungsfahige OH-Gruppen ist 
z B Baysilon® M 1000 der Firma Bayer mit einer dynamischen Viskositat von 1400 m Pa s bei 20°C. Urn Siliconole in 
der Praxis zur Herabsetzung der Pillingneigung bei Polyesterfasern besonders vorteilhaft einsetzen zu konnen, wird, 
wie oben beschrieben, in der vorliegenden Erfindung vorzugsweise SiliconSI mit zwei endstandigen veresterungsfahi- 
gen OH-Gruppen eingesetzt. Besonders bevorzugt ist ein dihydroxy-terminiertes Polydimethylsiloxan mit endstandigen 
OH-Gruppen mit der Formel: 

HO-[Si-0(CH 3 ) 2 ] n -OH 

mit n = 8- 60, besonders bevorzugt mit n = 40. 

(n = Mittelwert der sich wiederholenden Monomereinheiten) 

[0041] Der durch den Zusatz eines solchen Siliconols bedingte Polymerabbau ist vernachlassigbar gering. Durch 
die Veresterung zumindest eines Teils der veresterungsfahigen Hydroxylgruppen mit der Polymermatrix wird erreicht, 
daB diese im Vergleich zu rein inerten Polysiloxanen im Lauf der Weiterverarbeitung nicht an die Oberflache migrieren 
und sich nicht storend, beispielsweise auf die Anfarbung der Fasern, auswirken. Auch die Gefahr des Auswaschens der 
Additive wird auf diese Weise ausgeschlossen. 

[0042] Ein Beispiel fur ein besonders bevorzugtes handelsiibliches Siliconol mit endstandigen veresterungsfahigen 
OH-Gruppen ist Struktol® Polydis 3999, der Firma Schill & Seilacher, D-Hamburg, mit einem-Polymerisationsgrad n 
=40 und einer dynamischen Viskositat von 82 mPas bei 20°C. Uberraschenderweise konnte durch Zusatz dieses Sili- 
conols auch die Spinnperformance, d.h. die Spinnsicherheit sowie die Spinnsauberkeit deutlich verbessert werden (im 
Vergleich zu den Spinnversuchen ohne den Einsatz von Struktol®). Dies deutet darauf hin, daB dieses Siliconol eine 
herausragend gute Wirkung als inneres Gleitmittel ausubt. Der hohe Spinnverzug, d.h. das Verhaltnis zwischen der 
Abzugsgalettengeschwindigkeit und der Austrittsgeschwindigkeit aus der Dusenbohrung, fuhrt mit grosser Wahr- 
scheinlichkeit zu einer besonders vorteilhaften fibrillenartigen Anordnung des niedermolekutaren Silicon6ltyps Struk- 
tol® innerhalb der Faser, wodurch ein Aufspieissen der Einzel-Fibrillen der Fasern besonders gefordert wird, was zu 
der besonders ausgepragten Verbesserung der Resistenz gegen Pilling fuhrt. 

[0043] Zum 3. Additiv: Zugabe von 0,003 bis 1 ,0 Gew.-%, bevorzugt 0,05 bis 0,3 Gew.%, feindispersem Si0 2 -Pul- 
ver, mit PrimarteilchengroBen von < 30 urn. Es handelt sich urn synthetische, porose Si0 2 -Pulver, die entweder uber 
pyrogene Verfahren (Flammenhydrolyse, Lichtbogen, Plasma) oder uber Nassverfahren (Fallungskieselsauren, Kiesel- 
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gele) hergestellt werden. Besonders bevorzugt ist pyrogenes Siliclumdioxid mit einer PrimarteilchengroBe von < 100 
nm. 

[0044] Ein besonders bevorzugtes handelsQbliches Produkt ist z.B. Aerosil®200, oder Aerosil® 300, oder Aero- 
sil®^ der Firma Degussa, Frankfurt, das uber Flammenhydrolyse hergestellt wird. Ein weiteres Handelsprodukt ist 
5 z.B. Syloid® der Firma Grace, eine mikronisierte synthetische Kieselsaure (durchschnittliche PrimarteilchengraBe 3-4 
u,m). Die Wirkungsweise des Si0 2 ist in dervorliegenden Erfindung nicht, wie bisher beschrieben und eingesetzt, eine 
Erhohung der Schmelzeviskositat, sondern wahrscheinlich die Ausbildung von Sollbruchsteilen innerhalb der Faser, die 
bei einer Zug- und Torsionsbeanspruchung zum Bruch fuhren. 

[0045] Alternativ kann auch ein Masterbatch mit 1 - 15 Gew.-% Si0 2 , bevorzugt 5-15 Gew.-%, eingesetzt werden. 
w Dabei werden in vorteilhafter Weise der Masterbatch und die Additive mit geeigneten Vorrichtungen in den Extruder 
oder in die Poiyesterschmelze dosiert, bzw. dem Granulat bereits vorab zugefOgt. 

[0046] Die Beimischung des Si0 2 -Pulvers zum PET kann beispielsweise uber das sogenannte "Melt Conditioning"- 
Verfahren zur kontinuierlichen Modifizierung von Polyesterschmeizen erfolgen (DE 40 39 857 C2). GemaB dem 'Melt 
Conditioning"-Verfahren wird ein Teil der Schmelze, die direkt aus der Polykondensation oder von einer Aufschmelzung 

15 kommen kann, aus dem Hauptschmelzestrom abgezweigt. Dieser Teilstrom wird in einem Seitenstromextruder einge- 
speist und dort mit dem Si0 2 .-Additiv beaufschlagt und anschlieBend dispergiert. Das dispergierte und gemischte 
Schmelzekonzentrat wird danach in die Hauptschmelzeleitung gefuhrt und dort uber einen statischen Mischer auf die 
Endkonzentration verdOnnt. Sll1con51 und Ethyienglykoi werden flilssig zudosiert. Die zwei flQssigen Additive kdnnen in 
die Hauptschmelzeleitung vor dem statischen Mischer dosiert werden. 

20 [0047] Weiterhin ist es auch mflglich, falls man direkt von Standard PET-Granulat ausgeht und dieses in einem 
Spinnextruder aufschmilzt, das Si0 2 -Pulver sowie das Siliconol und Ethyienglykoi direkt zum PET-Granulat in den 
Spinnextruder einzudosieren, dort die Additive mit dem Polyethylenterephthalat zu mischen und anschlieBend die 
Mischung zu verspinnen. 

[0048] Wie bereits oben ausgefuhrt wurde, kann das Additiv bzw. die erfindungsgemaBe Additiv-Kombination 
25 sowohl als reine Substanz bzw. Substanzmischung, als auch in Masterbatchform zugegeben werden. Zusatzlich kon- 
nen aber auch weitere Zusatzstoffe und Additive eingearbeitet und mitversponnen werden. Das Polyethylenterephtha- 
lat selbst kann auch bereits Gbliche Zusatzstoffe wie Mattierungsmittel (Titandioxid), Stabilisatoren, Katalysatoren etc, 
enthalten. In der vorliegenden Anmeldung versteht man unter "Polyethylenterephthalat" (PET) oder "Polyester" Poly- 
ester, die mindestens 90 Mol-% Polyethylenterephthalat-Einheiten und maximal 10 Mol-% Einheiten enthalten, die von 
30 einem anderen Dioi als Ethyienglykoi, wie zum Beispiel Diethylengtykol, Tetramethylenglykol oder einer anderen- Dicar- 
bonsaure als Terephthalsaure, beispielsweise Isophthalsaure, Hexahydroterephthalsaure, Dibenzoesaure abgeleitet 
sind. 

[0049] Man kann Polyethylenterephthalat gegebenenfalls zusatzlich mit geringen Mengen der bereits oben ange- 
sprochenen Verzweiger, wie beispielsweise Trimethylolpropan, Trimethylolethan, Pentaerythrit, Glycerin, Trimesin- 

35 saure, Trimelithsaure oder Pyromelithsaure, modifizieren. Der Ausgangspolyester kann aber auch bekannte Zusatze 
enthalten, urn die Fahigkeit der Farbung zu modifizieren, wie z.B. Natrium-3,5-dicarooxybenzolsulfonat. 
[0050] Das erfindungsgemaBe Verfahren hat weiterhin den groBen Vorteil, daB die Poiykondensationsanlage 
immer mit den gleichen Standardeinstellungen betrieben werden kann. Es kann textiles Standardgranulat nach dem 
Direktveresterungsverfahren oder dem Umesterungsverfahren verwendet werden. Die fur die spezielle Anforderung 

40 notwendigen Additive werden erst nach der Polykondensation, vor dem Verspinnen, zugegeben, was eine hohe Flexi- 
bilitat und Wirtschaftlichkeit ermoglicht. Erfindungsgemass wurden daher soiche Additive gefunden, welche zum 
erwunschten Effekt fuhren, innert kurzer Verweilzeit in die hochviskose Poiyesterschmelze eingearbeitet werden kon- 
nen, keine Polykondensationsbedingungen (Vakuum zur Entfernung niedermolekularer Spaltprodukte) erfordern und 
die Spinnbarkeit nicht beeintrachtigen. Die Additive sind zudem stabil und werden nicht ausgewaschen. 

45 [0051] Die erfindungsgemaBen Fasern bzw. das erfindungsgemaBe Verfahren sollen nun durch die folgenden Bei- 
spiele und Figuren naher erlautert werden. Verwendet wurden ubliche, dem Fachmann bekannte Spinnmaschinen und 
Streckverfahren fOr die Stapelfaserherstellung wie sie z.B. in Uilmann's Encyclopedia of Industrial Chemistry, 5 th Ed. 
Vol. 

[0052] A10, Fibers, 3. General Production Technology, Seiten 550 bis 561 beschrieben sind. 
so [0053] Es zeigen: 

Figur 1 die fur die verschiedenen Beispiele gemessenen DST-Werte in Abhangigkeit von der Ethylenglykolzugabe; 
der DST-Wert wurde an Polyesterfasern mit einem Titer von 2,4 dtex gemessen; 

55 Figur 2 die Abhangigkeit des DST-Wertes von der Zugabe des Siliconols (Struktol® bzw. Baysilon®). Weiterhin ist 
in Figur 2 die Korrelation der DST-Werte mit der eingebrachten Struktol®-Menge bei gleichzeitiger Zugabe von 
0,10 Gew.-% Ethyienglykoi dargestellt; 



Patent provided by SughrueTflion, PLLC - http://www.sughrue.com 



EP1 094 137 A1 



Figur 3 die fur die verschiedenen Beispiele gemessenen DST-Werte der Fasern mit einem Titer von 2,4 dtex in 
Abhangigkeit vom Si0 2 -Gehalt be) gleichzeitiger Zugabe von 0,1 0 bzw. 0,1 4 Gew.-% Ethylenglykol; 

Figur 4 die fur die verschiedenen Beispiele gemessenen DST-Werte fur einen Fasertiter von 2,4 dtex in Abhangig- 
5 keit von Ethylenglykol-Zugabe, Si0 2 - und SiliconSlgehalt, wobei die im DST-Bereich zwischen 500 und 700 einge- 

tragenen Messpunkte dem besonders bevorzugten Erfindungsbereich entsprechen. 

Bels P lele1bis20 

w Eingesetzte Substanzen: 
[0054] 

Polyethylenterephthalat (PET): 

15 

Siliconol: 



20 Diol: 
Si0 2 : 

DST-Wert-Bestimmung: 
VersuchsdurchfQhrunq : 

25 

[0055] Auf einer Schmelzspinnmaschine wurde mit 0,3 % Ti0 2 mattiertes Standard-PET Granulat mit einer relati- 
ven Viskositat von 1 ,65 (1 %-ig in m-Kresol/20 °C) aufgeschmolzen und gemaB Tabelle 2 mit den angegebenen Addi- 
tiven gemischt. Aus einer DOsenpiatte mit 845 Bohrungen und 0,35 mm Lochdurchmesser wurden bei einer 
Schmelzetemperatur von 258°C Faden mit einem Durchsatz von 599 g/min ausgepresst, mittels Zentralanblasung 

30 abgekuhlt, mit 891 m/min abgezogen und in elne Kanne abgelegt. Die ersponnenen Kabel wurden anschliessend auf 
einer Faserstrasse etwa 3,2-fach verstreckt, gekrauselt, thermofixiert und zu Stapelfasern geschnitten. 
[0056] Die flussigen Komponenten (SiliconSl und EG) wurden direkt in den Granulateiniauf des Spinnextruders 
dosiert. Das Si0 2 -Pulver wurde Qber ein Dosiergerat (der Firma Koch Maschinentechnik GmbH, D-lspringen/Pforz- 
heim) mit dem Granulat gemischt. Bei den meisten Varianten wurde das Si0 2 als Masterbatch (10 Gew.-% Si0 2 in 

35 Poiyestertragermaterial) eingesetzt. 



Standard PET in Textilqualitat mit rei. Viskositat 1,65 (gemessen 1 % in m-Kresol 
bei20°C)mitO,3%Ti0 2 

Dihydroxyterminiertes Polydimethylsiloxan mit n =40 (Handelsname Struktol® 
Polydis 3999 der Firma Schill und Seilacher, Hamburg) Polydimethylsiloxan ohne 
endstandige OH-Grupen: Handelsname Baysilon® M 1000 der Firma Bayer, 
Leverkusen 
Ethylenglykol (EG) 

Siliciumdioxid, (Aerosil® 200 der Firma Degussa) 

Die DST-Wert-Bestimmung erfolgte gemaB US-A-5,858,529, Sp. 3, Z. 54-65. 



40 



45 



50 



55 
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Tabelle 2 



Beispiele 


Titer [dtexl* 


EG** 


Siliconol 


Si0 2 -Endkonzentration 
im re 1 


i 
I 


0 /in 
£,4U 


n 1/10A 
U, l4/o 








0 /in 


n 1/ioa 

11,1470 


n A(Y>L Qtriilrtrtl® 
U,hU /o OirUMOl 




O 


0 /in 


n 14% 

U, I H /O 




n cn oa C|n_ 
u,ou /o 01^2 




9 AO 


0 14% 


0 40% Struktol® 


W|vU /O UlwO 


c 
O 


*3 /in 
£,4U 


n 1/1% 

U, 1 *f /o 


n ACPL Qtrnktnl® 
U,hU /o OirUMOl 


u,£u /O 01W2 


b 


0 /in 

£,4U 








-7 


0 /in 
4,4U 




n 4n% Qtrntrlrkl® 

u,*fu /o oiruMoi 




Q 

0 


O AO 




fl Qfi% ^trnktnl® 

UjMU/O Oil UMUI 




y 


0 /in 


n moA 






10 


0 /in 


n 1 n©/ 

U, 1 U /o 


n /ino/ QtmLlr\l® 

u,4u /o oiruKioi 




1 1 


£,4U 


n -1 no/ 
U, IU70 


ft QAO/ Qtrnkrtrkl® 

u,yu/o oiruKioi 




12 


2,40 


n -1 no/ 
0,10% 




n ono/ cjo 
U,^Uto 0IU2 


13 


2,40 


0,10% 




n cn 0/ cin 


14 




0,14% 


0 40% Struktol® 

Wp"v /CI WLI u r»iw 1 


0,50 % Si0 2 


15 


2,40 


0,16% 


0,40% Struktol® 


0,50 % Si0 2 


16 


2,40 


0,16% 


0,40% Struktol® 


0,20 % Si0 2 


17 


2,40 


0,14% 




| 0,20 % Si0 2 


18 


1,67 


0,16% 


0,40% Struktol® 


0,20 % Si0 2 


' 19 


2,40 




0,60% Baysilon® 




20 


2,40 




0,40% Baysilon® 





* Endtiter 

** EG = Ethylenglykol 



[0057] Das Hauptziel der Untersuchungen bestand darin, das Qualitatsniveau der Trevira-Faser Trevira® 350 
bezuglich Pillingresistenz zu erreichen. Die Eigenschaften dieser Faser sind in der Tabelle 3 dargestellt und dienen als 
VergleichsmaBstab zu den mit den gleichen Methoden gemessenen, erfindungsgemaBen Fasern. 



Tabelle 3 



Vergleichswerte der Faser Trevira ® 350 (gemessen gemaG 
Methode wie Tab. 1) 




TREVIRA® 350 


TREVIRA® 350 


Titer [dtex] 


2,36 


1,64 


Festigkeit [cN/dtex] 


2,69 


2,64 


Dehnung [%] 


50,84 


28,46 


DST 


545 


655 



[0058] Bei den Versuchen der vorliegenden Erfindung wurden folgende Viskositatswerte fur die extrudierten Faden 
unter der Spinnduse gemessen: 



Patent provided by SughrueJJ/lion, PLLC - http://www.sughrue.com 



EP 1 094 137 A1 



Tabelle 4 



Viskositaten (relative Viskositat) der Bei- 
spiele 1 bis 20 


Beispiel 


□ W H O/ 'in t/____| 

RV, 1%in m-Kresol 
gemessen 


1 


1,471 


2 


1,458 


3 


1,456 


4 


1,446 


5 


1,445 


6 


1,650 


7 


1,641 


8 


1,630 


9 


1,500 


10 


1,497 


11 


1,493 


12 


1,490 


13 


1,479 


14 


1,440 


15 


1,436 


16 


1,432 


17 


1,467 


18 


1,427 i 


19 


1,638 


20 


1,631 



[0059] Beispiel 6 steltt eine Nultvariante ohne jegliche Additivzugabe dar. 

40 



45 



50 
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Tabelle 5 



Textile Daten der fertigen Fasem 



Beispiel 


Titer [dtex] 


Festigkeit [cN/dtex] 


Dehnung % 


DST* 


1 


2,34 


3,38 


48,37 


1382 


2 


2,31 


3,36 


48,66 


932 


3 


2,43 


2,93 


53,45 


997 


4 


2,30 


3,00 


49,25 


673 


5 


2,40 


3,07 


54,27 


715 


6 


2,42 


4,02 


48,79 


3008 


7 


2,41 


3,98 


54,50 


1451 


8 


2,41 


4,00 


52,27 


1304 


9 


2,44 


3,61 


52,86 


1649 


10 


2,31 


3,68 


53,01 


990 


11 


2,47 


3,60 


51,33 


905 


12 


2,35 


3,36 


52,15 


1208 


13 


2,37 


3,21 


54,97 


1140 


14 


2,31 


2,90 


53,01 


622 


15 


2,47 


2,69 


55,33 


511 


16 


2,35 


2,92 


52,15 


618 


17 


2,43 


3,09 


54,72 


1045 


18 


1,69 


2,90 


47,97 


696 


19 


2,37 


3,90 


52,10 


2170 


20 


2,41 


3,95 


! 51,89 


2273 



*DST = Drahtscheuertourenwert 



[0060] Festzustellen ist, daB im Vergleich zur Trevirafaser die Beispiele 1 4 bis 1 6 fur den 2,4-dtex-Typ und das Bei- 
spiel 1 8 fur den 1 ,7-dtex-Typ alle Anforderungen erf Dllen (wie schon in Tabelle 1 dargestellt). 

Patentanspruche 

1 . Polyesterfasern mit verminderter Pillingneigung, enthaltend 

(1) einen Polyester als fadenbildendes Polymer, das aus mindestens 90 Mol.-% Polyethylenterephthalat-Ein- 
heiten besteht, sowie 

(2) ein Diol aus der Gruppe Ethylenglykol, Diethylenglykol und Triethylenglykol in einer Menge, die den Poly- 
ester auf eine relative Viskositat im Bereich von 1,37- 1 ,58 (gemessen 1%-ig in m-Kresol) abgebaut hat, und 

(3) 0,003 bis 1,0 Gew.-% in dem Polyestermateria! fein verteilte Siliciumdioxid- oder Kieselsaure-Teilchen, 
bezogen auf das fadenbildende Polymere, und 

(4) 0,003 bis 2,0 Gew.-% Siliconol, bezogen auf das fadenbildende Polymere, wobei im Fall von im Siliconol 
vorhandenen reaktiven Gruppen diese mindestens teilweise chemisch an die Polyester- MakromolekOle 
gebunden sind, und 
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(5) wahlweise weitere Obliche, bekannte verarbeitungs- oder verwendungsspezifische Additive, 

wobei die Polyesterfasern eine relative Viskositat von 1 ,37 bis 1 ,58. gemessen 1 %-ig in m-Kresol, aufweisen. 

2. Polyesterfasern gernSB Patentanspruch 1 . dadurch gekennzeichnet. dass das Siliciumdioxid eln feinteiliges, pord- 
ses Siliciumdioxid-Pulver ist. 

3. Polyesterfasern gemaB Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dass das Siliciumdioxid Primarteilchengr6ssen von 
<30 pm, vorzugsweise < 100 nm aufweist. 

4 Polyesterfasern nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass das Siliciumdioxid in 
der Form eines Masterbatches auf Polyesterbasis mit 1 bis 20 Gew.-% Si0 2 , bevorzugt 5 bis 15 Gew.-% Si0 2 , ver- 
wendetwird. 

5. Polyesterfasern gemaB Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dass das Silicons ein Polydialkylsiloxan, Polydiaryl- 
siloxan oder Polyalkalarylsiloxan, vorzugsweise Polydimethylsiloxan ist. 

6 Polyesterfasern gemass Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, dass Silicons verwendet wlrd, welches reaktive 
Hydroxylgruppen, vorzugsweise zwei endstandige reaktive Hydroxylgruppen pro MolekOI aufweist. 

7. Polyesterfasern gemass Anspruch 5 oder 6, dadurch gekennzeichnet. dass es sich bei dem Siliconol urn ein Poly- 
dimethylsiloxan mit zwei endstandigen Hydroxylgruppen handelt. 

8. Polyesterfasern gemaB einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass sie Drahtecheuer- 
touren-Werte von unter 700 aufweisen. 

9. Polyesterfasern gemaB einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass sie Drahtecheuer- 
touren-Werte von etwa 600 aufweisen. 

10. Polyesterfasern gemaB einem der vorhergegehenden AnsprOche, dadurch gekennzeichnet, dass als fadenbilden- 
des Polymer Polyethylenterephthalat eingesetzt wird. 

11 Polyesterfasern gemaB einem der vorhergehenden AnsprOche, dadurch gekennzeichnet, dass die Siliciumdioxid- 
bzw. Kieselsaureteilchen, bezogen auf das fadenbildende Polymere.in Mengen von 0,05 bis 0.3 Gew.-% eingesetzt 
werden und daB das SiliconSI in Mengen von 0,05 bis 0,5 Gew.-% eingesetzt wird. 

12. Polyesterfasern gemaB einem der vorhergehenden AnsprOche, dadurch gekennzeichnet, dass die Polyesterfasern 
eine relative Viskositat von 1 ,40 bis 1 ,55 gemessen 1%-ig in m-Kresol, aufweisen. 

13. Polyesterfasern gemaB Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, dass sie eine relative Viskositat von 1 ,42 bis 1,48, 
gemessen 1%-ig in m-Kresol, aufweisen. 

14 Verfahren zur Herstellung von Polyesterfasern gemaB einem oder mehreren der vorhergehenden Anspriiche. 
' dadurch gekennzeichnet. dass man die Kombination der Additive (2). (3) und (4) dem Polyestergranulat vor dem 

Aufschmelzen bzw. in der Schmelze vor dem Verspinnen zudosiert und darin vermischt bzw. dispergiert und 
anschlieBend die Schmelzemischung verspinnt. 

15 Verfahren gemaB Anspruch 14, dadurch gekennzeichnet, dass man zur kontinuierlichen Modifizierung der Poly- 
' esterschmelze einen Teil der Schmelze aus dem Hauptschmelzstrom abzweigt, diesen Teilstrom in einen Seiten- 

strom einspeist, dort mit dem Siliciumdioxid oder Kieselsaurepulver beaufschlagt und dieses darin dispergiert, das 
dispergierte und gemischte Schmelzekonzentrat aus dem Seitenstrom zurOck in die Hauptschmelzeleitung fuhrt 
und dort uber einen statischen Mischer auf die Endkonzentration verdunnt, das Diol und das Siliconol flussig vor 
dem statischen Mischer dosiert werden, und man anschlieBend die Schmelzemischung verspinnt. 

16 Polyesterfaser gemass Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dass man von einem Polyester mit relativer Viskosi- 
' tat von> 1 55 ausgeht der dutch Zugabe eines aliphatischen oder alicyclischen Diols auf die gewunschte Zielvis- 

kositat (relative Viskositat, gemessen 1%-ig in m-Kresol) im Bereich von 1 ,40 bis 1 ,55, bevorzugt auf 1 ,42 bis 1.48. 
abgebaut wird. 
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